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^23; COMPOSITION de laine minerale. 

@ L'invention a pour objet una laine minerale susceptible 
de se dissoudre dans un milieu physiologique, et qui com- 
prend les constituants Chapr§s selon les pourcentages Don- 
d6rauxsuivants: 

8100 54-70%. 

AlpOoO-5% ' 

RO (CaO + MgO) 4-15% 

RgO (NapO + KoO) 12-22% 
T- B2P3l-l1)% 

LiaO 0, 05-2% 
I FeoOoifer total) 0-2% 

_^ P2qct>-3% 

w mo, TlOo et autre (s) impuret6 (s) 0-2% chacun 
00 et tel que le rapport (F + LIgO) / (NaoO + KoO) soit com- 
pnsentre 0,01 Set 0,12. ^ ' ' ^ ^ ' 
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COMPOSITION DE UUNE MINERALE 

La pr6sente invention concerne le domaine des laines min6rales 
artificielles. Elle vise plus particuli6rement les laines min6rales destinies h 
fabriquer des materiaux d'isolation thermique et/ou acoustique ou des 
substrats de culture hors-sol. 

Elle s'int6resse plus particulidrement aux laines minerales du type laine 
de verre. 

Usuellement, ce type de laine minerale est fibr6 par des proc6d6s de 
centrifugation dits - internes c'est-i^lre ayant recours k des centrlfugeurs 
toumant h grande vitesse et percSs d'orifices. lis sont en effet bien adaptds au 
fibrage de laine minerale de type laine de verre. sch6matiquement de 
composition relativement riche en oxydes alcalins. et de temp6ratur« de 
liquidus moins 6levee et de viscosity h temperature de fibrage plus grande que 
la laine de roche ou de basalte. Ce type de proc6d6 est notamment d^crit dans 
les brevets EP-0 189 354 ou EP-0 519 797. 

De nombreuses Etudes ont 6td men6es afin de mettre au point des 
compositions de verre aux propri6tis am^liorees, et/ou adapt6es au mieux au 
proc6d6 de fusion et/ou de fibrage choisi. II est ainsi connu du brevet EP-0 
135 449 des compositions de verre contenant systematiquement une teneur 
mod6r6e en fluor, qui est apparu, entre autres, faciliter la fusion des matidres 
vitrifiables dans des fours electriques. 

Aux critdres de qualite et de faisabilit6 industrielle et 6conomlque. s'est 
ajoute depuis quelques annees celui d'un caract6re biodegradable de la laine 
minerale. k savoir la capacit6 de celle-ci^ se dissoudre rapidement en milieu 
physiologique. en vue de pr^venir tout risque pathogdne potential lie h 
I'accumulation ^ventuell des fibres les plus fines dans I'organisme par 
inhalation. 
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II est par exemple connu du brevet EP-0 412 878 des compositions de 
verr contenant du P2O5 dont on ajuste notamment la teneur en fonction de 
celle d'AljOa pour obtenir une haute bioddgradabilit 

L'invention a alors pour but d'ameliorer la composition chimtque des 
laines min6rales, notamment du type ven^e, am6lioration visant notamment d 
augmenter leur caractere biodegradable et/ou a concilier un caractdre 
biodegradable avec une capacite ameliorfie d etre fabriquees, notamment par 
centrifugation interne (sans exclure cependant d'autres modes de fibrage). 

L'invention a pour objet une laine min6rale susceptible de se dissoudre 
dans un milieu physiologique, qui comprend les constituents ci-apres selon les 
pourcentages ponddraux suivants : 

SjO^ 54-70%, de preference 62-68% 

Q 0-5%, de preference 1,5-4% 

2 3 

RO (CaO et/ou MgO) 4-1 5%, de pr6f6rence 8-1 2% 

RjO (NajO et/ou K2O) 1 2-22%, de pr§f§rence 1 4-1 8% 

B^Oa 1 0%' pr6f6rence 2.5-7% 

F 0, 1 -3 %, de pr6f 6rence 0,3-2% 

□^O 0,05-2%, de pr§f §rence 0, 1 -1 ,5% 

FejOa (fer total) 0-2%, de pr6f6rence 0-1 % 

PjOs 0-3% 

MnO, TiOz et autreCs) Impuret6{s) 0-2% chacun, et de pr6f6rence au plus 

3% en tout 

et tel que le rapport (F + U^O/lNa^O + K^O) soit compris entre 0,015 et 
0,12. 

(Dans toute la suite du texte, tout pourcentage d'un constituent de la 
composition doit se comprendre comme un pourcentage ponderal). 

La selection d'une telle composition a permis de cumuler diff6rents 
avantages, notamment en Jouant sur les multiples rdles, complexes, que Jouent 
un certain nombre de ses constituants sp^cifiques. 

Ainsi, il s'agit bien d'une composition de laine min6rale plutot de type 
verre : son taux en oxydes alcalins (RjO) essentlellement sous forme NajO 
et/ou K2O est globalement superieur d son taux en oxydes alcalino-terreux 
(RO), qui est ssentiellement sous forme CaO et/ou MgO. Le taux en oxyde d 
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fer {quantifi' sous forme de Fe^O, mais correspondant d la teneur totals en fer. 
par convention) est trds mod6r6, voire nul. le taux n oxyd de bore 6tant par 
contre relativement significatif . 

La viscosltd au fibrage d'une telle composition est appropri^e pour une 
centrifugation interne. 

II s'est av6r6 que I'utilisation combinie de fluor et d'oxyde de lithium est 
avantageuse en permettant une fusion particulidrement stable et rdgulidre des 
matidres vitrifiables/premidres quand on a recours d des fours 6lectriques. On a 
6galement pu verifier que ce type de composition minerale permettait de 
r6guler de fa9on satisfaisante les entires de biod6gradabilit6, aussi bien 
6\fa\u6s par des tests in vitro que verifies par des tests in vivo, ce qui pourrart 
§tro du d cette adjonction de fluor et de lithium conjugu6e d une teneur 
moderee en alumine. 

La composition peut par ailleurs contenir optionnellement du PjO,, mais 
de preference, dans une teneur mod6r6e, de I'ordre de 0.05 d 3%. notamment 
entre 0.1 et 1,5%, on peut ainsi obtenir un effet bSnifique sur la 
biod6gradabilit6 de la composition, sans trop augmenter le cout des matidres 
premieres ni trop modifier (augmenter) sa temperature de liquidus. 

La teneur en alumine AljO, de la composition, de 0 d 5%, de preference 
non nulle, notamment comprise entre 1,5 et 4%. par exemple entre 1,5 et 
3,0% et de preference entre 1.8 et 2,5%: une telle teneur paraft pouvoir 
concilier le maintien d'une bonne durabilite de la laine min6rale dans des 
conditions nomiales d'utilisation et une bonne biodegradabilite de celle-ci 
quand elle est au contact d'un milieu physiologique. 

Pour obtenir I'effet ben6fique maximal lie § la combinaison du fluor et du 
lithium sans augmentation excessive des couts de matieres premieres, il est 
preferable de prevoir que la somme des teneurs pond6raIes F+LijO soit 
comprise entre 0,4 et 2%. 

Le taux preferentiel en CaO de la composition selon I'invention est 
avantageusement choisi entre 4 et 1 1 %, notamment entre 6 et 10%. 

Paralieiement. I taux pref 'renciel en MgO est choisi entre 1 et 5%, 

En fait, il est usuel de choisir un teneur n CaO plus important qu'une 
teneur en MgO, d teneur en oxydes alcalino-terreux totale donnee, notamment 
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pour des raisons de couts de mati^res premieres. La teneur en MgO peut aussi etre 
choisie tr6s faible, voire proche de 0% (par exemple entre 0,1 et 1 %). 

Le taux pr6f6renciel en NazO de la composition est d'au moins 11%, 
notamment entre 13 et 18%, alors que celui de KjO est d'au moins 0,1%, 
5 notamment entre 0,1 et 3%. 

Comme dans le cas des teneurs en CaO et MgO des oxydes alcalino-terreux, 
on a dans le cas des oxydes alcalins usuellement une teneur nettement plus forte en 
NajO qu'en K2O. Le K2O ^ teneur en oxydes alcalins totale donn6e peut ainsi etre en 
une teneur tr^s faible voire nulle. Cependant, 11 est possible dans le cadre de 
10 rinvention de pr^voir ^galement un taux en K2O sigmficativement plus 6leve (par 
exemple sup6rieur ^ 3 jusqu'ei 5 ou 6%). 

Selon une caract^ristique essentielle de I'invention, le fluor et les alcalins LiaO, 
NaaO et KjO sont choisis en proportions telles que le rapport en poids (F 
LiaOJ/iNaaO -p K^O) spit compris entre 0,015 et 0,12 et de preference entre 0,02 et 
15 0,08. 

Ce rapport d6termine la plage de compositions optimale en termes de cout, de 
propri^t^s de corrosion de la composition verri^re et des ^quipements, et des 
proprietes de fibrabilit6 et de biosolubilite du verre. 

Quant au taux en oxyde(s) de fer (fer total), comme vu plus haut, il est 
20 optionneL On peut en avoir dans la composition en une faible teneur, ajoutee 
volontairement ou en tant qu'impuret6. Sa presence dans la composition peut jouer 
favoraUement sur la tenue au feu de la lalne min^rale obtenue. 

L'oxyde de bore est un compost avantageux, jouant notamment un role 
d'agent fondant proche de celui rempli par les oxydes alcalins, et paraissant favorable 
25 d la biod6gradabilit6 de laine min^rale. Sa presence tend en outre d am6liorer les 
propri^tSs d'isolation thermique de la laine minerale, notamment en tendant a 
abaisser son coefficient de conductivity thermique dans sa composante radiative. 

Selon une des caractSristiques de rinvention, la somme des composants 
suivants RjO, B, F et LijO est telle que R2O, B, F et Li20 sont comprise entre 1 4 et 34 
30 % en poids de la composition, notamment entre 1 7 et 28 % et de preference entre 
19 et 23 %. Cette plage permet d'obtenir une temperature de viscosite egale a log3 
(en poises) pour le ftbrage de Tordre de 1000 d IIOO^C compatible avec les 
proc^d^s de fibrage traditionnels. 
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La composition p ut n outre comporter un certain nombre d'autres 
composes minoritaires, g6n6ralement d'un t neur d'au plus 3% de la 
composition, II peut s'agir par example de traces de TIOj, de MnO ... 

La temperature d laquelle les compositions ont une viscosity ^gale d log 
2,5 (en poises) T^^ 2.s est sup6rieure d la temperature de liquidus T^. La 
difference 1^92.5 - Tint ®st de preference d'au moins 100**C. Cette difference 
definit ie " palier de travail " des compositions de I'invention, c'est-^dire la 
gamme de temperatures dans laquelle on peut les fibrer, par centrifugation 
interne tout particulidrement. 

Comme mentionne plus haut, les laines minerales selon I'lnvention 
presentent un niveau de biosolubilite approprie, notamment mesure par des 
tests in vitro impliquant un pH neutre et legerement basique. 

Les laines minerales selon Tinvention presentent ainsi generalement une 
Vitesse de dissolution mesuree in vitro d'au moins 30, ou d'au moins 40 ou 50 
ng/cm^ par heure mesuree d pH 7,4. 

Cela a ete confirme par des tests in vivo et avantageusement les laines 
minerales selon Tinvention presentent generalement des temps de demi-vie par 
test in vivo de biopersistance pulmonaire par inhalation d'au plus 10 jours pour 
des fibres de longueur superieure d 20 //m (tests definis dans Ie protocole 
europeen 69/97). 

Les laines minerales de Tinvention sont de preference adaptees d un 
mode de fibrage par centrifugation interne, tout paiticulierement a partir de 
matieres vitrifiables mises en fusion par un precede de fusion majoritairement 
electrique. 

L'invention a egalement pour objet tous les produits comprenant au 
moins pour partie ces laine minerales, notamment des produits d'isolation 
thermique et/ou acoustique ou des substrats de culture hors-sol. 

Le tableau 1 ci-aprds regroupe les compositions chimiques, en 
pourcentages ponderaux, de deux exemples. 

Quand la somme de toutes les teneurs de tous les composes est 
legerement inferi ure ou superieure d 100%, il est a comprendre que la 
difference d'avec 100% correspond aux impur tes/composants minoritaires 
non analyses et/ou n'est dQ qu'd Tapproximation acc ptee dans c domain 
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dans les method s d'analyse utilis^es (Pour Tun des exempi s, a 6x6 ainsi 
quantifiSe la teneur en une impuret^, le MnO). 

Le tableau indique egalement la vitesse de dissolution in vitro KCSiOz) ^ 
pH 7 A, mesurde de fa^on connue pendant 14 jours en considSrant la silice 
contenue dans la composition, vitesse exprimSe en ng/cm^.h. 

D'autre part, le temps de demi-vie T|;2(IH) exprime en jours, par le test 
connu in vivo de blopersistance pulmonaire par inhalation sur des fibres est 
infdrieur k 10 jours. 
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TABLEAU 1 




L„ co..posi«on, son, flbr^es par cemrHug«ion interne, de fa.on 
.onnue. no«n„n.n. »..en r»,sei^men. -es -ec ^ en 

''"'trplrs.e„ev.,,.«...par.= -«-ceT„..-T.eon.po.... 
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REVENDICATIONS 
1. Laine min6rale susceptibi de s dissoudre dans un milieu 
physiologique, caract6ris6e en ce qu'elle c mprend les constituents ci-apr6s 
selon les pourcentages pond6raux suivants : 

_._ 54-70%. de pref6rence 62-68% 

SIU2 

^1 Q 0-5%, de pr6f6rence 1 ,5-4% 

RO (CaO et/ou MgO) 4-1 5%. de preference 8-1 2% 

R,0 (Na,0 et/ou K,0) 12-22%, de pr6f6rence 14-18% 

1-10%, de pr6f6rence 2,5-7% 
^ ' 0,1-3%. de preference 0,3-2% 

^ Q 0,05-2%. de preference 0,1 -1 ,5% 

FeP3 (fer total) 0-2%, de preference 0-1 % 

PA 

JnO, TiO, et autre(s) impurete<s) 0-2% chacun, et de preference au plus 

3% en tout 

et telle que (F + U^OANa^O -t- K,0) soit compris entre 0,015 et 0,12 et de 

preference entre 0,02 et 0,08. 

2. Laine minerale selon la revendication 1, caracteris6e en ce qu'elle 
comprend P^Os selon le pourcentage ponderal suivant : 

PjOs compris entre 0.05 et 3% notamment 0,1-1,5 % 

3. Laine minerale selon les revendications pr6cedentes. caracterisee en 
ce qu'elle comprend AI.O, selon le pourcentage ponderal suivant : 

AI2O3 compris entre 1,5 et 3% notamment 1.8-2.5% 

4. Laine min6rale selon des revendications precedentes. caracterisee en 
ce qu'elle comprend F et U,0 selon la relation, en pourcentage ponderaux, 

suivante : 

F+LijO compris entre 0,4 et 2% 

5. Laine minerale selon I'une des revendications pr6cedentes. 
caracterisee en ce qu'elle comprend entre 6 et 1 0% de CaO. 

6. Laine minerale selon I'une des revendications pr6cedentes. 
caracterise en c qu' II comprend entre 1 et 5% de MgO. 

7. Laine minerale selon I'un des rev ndications precedentes. 
caract'ris'e nc qu'elle comprend de 1 3 e 1 8% de NaA 
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8. Laine min^rale selon Tune des revendications precedentes, 
caract6ris6 en ce qu' lie comprend de 0 J d 3% d K2O. 

9. Laine mtnerale s Ion Tune d s r vendications pr^cddentes, 
caracterisee en ce que la somme R2O + B + F + LijO est comprise entre 1 4 
et 34 notamment entre 17-28 % et de prdf^rence entre 19-23 %. 

10. Laine minSrale selon Tune des revendications pr6cddentes, 
caractMs6e en ce qu'elle prdsente une vitesse de dissolution d'au moins 30 
ng/cm2 par heure mesurte d pH 7,4. 

11. Laine minerale selon i'une des revendications pr^c^dentes, 
caractdrisee en ce qu'elle prdsente un temps de demi-vie par test in vivo de 
biopersistance pulmonaire par inhalation infSrieur ou egal d 10 jours pour des 
fibres de longueur superieure k 20 /mi. 

12. Laine minerale selon Tune des revendications precedenteS/ 
caracterisee en ce qu'elle est obtenue par centrifugation interne, notamment d 
partir de matieres vitrifiables mises en fusion par un precede de fusion 
majoritairement ilectrique. 

1 3. Produit d'isolation thermique et/ou acoustique ou substrat de culture 
hors-sol comprenant au moins pour partie la laine mtnerale selon Tune des 
revendications precedentes. 
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